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Surface active alkylrglycoside cpds. - prepn. by reaction of butanol with glycose and trans- 

acetalisation with fatty alcohol 
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DE3 b 723826A Surface-active alky I glycosides are prepd. by transacetalisation with butanol, by (a) mixing butanol (4-10, esp. 6-8, mols. w.u. 1 mol of 
clycose) with acid catalyst (esp. 0.005-0.02 mols., w.r.t. 1 mol. of glycose, of H2S04, H3P04, p-toluene sulphonic acid or sulphonic acid ion-exchange 
resins) (b) heating the butanol/catalyst mixt. to reflux temp., (c) adding the suspension of remaining butanol and glycose, and (d) immediately distilling 
liberated water as butanol/water mixt. (e) A pre-heated fatty alcohol is added, pref. continuously, in arm. of 2-20 mols., w.r.t. 1 mol. of glycose and 
butanol is distilled off in a vacuum at the same time, esp. so that 0-30 mols.% of butylglycoside, w.r.t 1 mol. of glycose, remains in the reaction mixt. 
(f\ The mixt is cooled to below 95 deg.C, and the acid catalyst is neutralised to pH at least 8 with an (inorganic basic alkali(ne earth), Al or alkali/A 1 
cpd. (opt. zeolite NaA). (g) The reaction mixt. is filtered, pref. at 80-90 deg.C, and excess fatty alcohol is distilled from the prod, to a level of below 5 

USE/ADVANTAGE - Surfactants are obtd. from replaceable raw materials, and in quality such that afteT-treatment to improve colour or storage 
stability is not needed, though the prod, may be bleached with H202. A min. of reactants is used. The process can be used on the industrial scale. The 
prods, can be used as surfactants in washing and cleaning compsns. (0/0) 

EP-3 0 1 29 8 B A process for the production of surface-active alkyl glycosides containing essentially C12-18 alkyl or alkenyl radicals by 
the transacetalisation method using butanol, comprising the following steps: (a) butanol is initially introduced into the reaction vessel together with an 
acidic catalvst (b) the quantity of butanol is selected so that it amounts to between 4 and 10 mol and preferably to between 6 and 8 mol per mol glycose; 
fc) nart of the butanol preferably about half, is initially introduced together with the catalyst while the other half is used for suspending the glycose; (d) 
xhi ratalvsi used is a compound showing an acidic reaction, more especially an acid from the group comprising sulphunc acid, phosphonc acid, p- 
nwne sulohonic acid and sulpho-acid ion exchanger resins, in a quantity of preferably 0.005 to 0.02 mol per mol of the glycose used; (e) heating the 
hi Lol/catalvst mixture to the reflux temperature; (Q adding a preferably preheated suspension of the remaining butanol and the glycose either in 
norTons or continuously with stirring so that the reaction mixture remains substantially clear; (g) directly distilling ofT the water released in the form of 
rbuunol/water mixture; h) a light vacuum of approximately 800 to 950 mbar is preferably applied during or after addition of the butano^glycose 
mixture Ind the removal of the water of reaction by distillation is completed with stirring in the presence of more heat; (i) the preheated fatty alcohol is 
Sen added preferably continuously, in a quantity of 2 to 20 mol per mol glycose while, at the same time, the butanol is distilled off in vacuo; (j) 
removal of the butanol by distillation is controlled in such a way that 0 to 30 mol-% butyl glycoside per mol glycose remain in the reaction mixture ; (k ) 
tie reaction mixture is cooled to a temperature below 95degC and the acidic catalyst is neutralised with an organic or inorganic basic alkali metal, 
JlLin, earth metal or aluminium or alkali metal/aluminium compound and, in addition, is adjusted to a pH value of at least 8 and preferably around 9; 
(1) me reaction mixture is preferably filtered, preferably at a temperature of 80 to 90degC; (m) the excess fatty alcohol is distilled off to a content below 

5% bvweichtbv a standard method which does not affect the reaction product. (Dwg.O/O) 

FP 101298 B A process for the production of surface-active alkyl glycosides containing essentially CI 2-1 8 alkyl or alkenyl radicals by the 
t^ns^etalisation method using butanol, comprising the following steps: (a) butanol is initially introduced into the reaction vessel together with an 
^^^^^010 quantity of butanol is selected so that it amounts to between 4 and 10 mol and preferably to between 6 and 8 mol per mol glycose; 
^ nan of me butanol preferably about half, is initially introduced together with the catalyst while the other half is used for suspending the glycose; (d) 

hi catalvst used is a compound showing an acidic reaction, more especially an acid from the group comprising sulphuric acid, phosphonc acid, p- 
toluene su Iphoni acid and sulpho-acid ion exchanger resins, in a quantity of preferably 0.005 to 0.02 mol per mol of the glycose used; (c) heatmg the 

^nixture to the reflux temperature; (0 adding a preferably preheated suspension of the remaining butanol and the glycose either in 
ponion ^s or c^ti^ously with stirring so that the reaction mixture remains substantially clear; (g) directly distilling off the water released in the form of 
E^^^uie; h) a light vacuum of approximately 800 to 950 mbar is preferably applied during or after addition of the butane, /glycose 
mixtur^ ^^ln7me removal of the water of reaction by distillation is completed with stirring in the presence of more heat; (i) the preheated fatty alcohol is 
Sen added TcM continuously, in a quantity of 2 to 20 mol per mol glycose while, at the same time, the butanol is distilled ofT in vacuo; 0) 

emoval ^ f the bufcnol by distillation is controlled in such a way that 0 to 30 mol-% butyl glycoside per mol glycose remain in the reaction mature ; GO 
Inaction mixture is cooled to a temperature below 95degC and the acidic catalyst is neutralised with an organic or inorganic basic alkali metal, 

.taSmHetf or aluminium or alkali metal/aluminium compound and, in addition, is adjusted to a pH value of at least 8 and preferably around 9; 

0 > the rentier! fixture is preferably filtered, preferably at a temperature of 80 to 90degC; (m) the excess fatty alcohol is distilled off to a content below 

5% bv weiEht bv a standard method which does not affect the reaction product ((Dwg.O/O)) 

US53741 ' 6 A Transacetalisation process for the prodn. of surface active alkyl glycosides contg. 12-1 8C alk(en)yl gps. where the quantity of 
alkvlmonoXcosWe, based on the total quantity of alkyl monoglycoside and alkyl oligoglycoside, is above 70 wt % cornpnses: introducing to a 
reac non vessel abou 30-70 wt.% required butanol together with an acidic catalyst; heating the mixt. to reflux and adding a finely-dispersed suspension 
o I ^vco^M* in the remaining butanol at a rate so that the mixt. remains clear; removing water formed in the reaction by distillation; adding a 
1 Si 8C fatty akoho! in vacuo; removing butanol from the mixt; cooling to below 95 deg.C. and adjusting the pH to 8 and removing excess fatty alcohol 

ADVANTAGE*- The end-prod, has high colour stability in alkaline medium. The prods, are surface active and show good biodegradability. (Dwg.O/O) 
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r-® Verfahren air Herstellung von AJkytgfykoslden. 
O 

® Das Verfahren nach der Umscetalisieningsme- 
thode rn»t Butanot fOhrt zu elnem netien Alkytglyko- 
Q.sld als Verfahrensprodukt das steh durch guta Farb- 
LUstabillUt im eikaiischen Milieu auszeichnet das Pro- 
dukt enthfitt neben einem hohen Anteil an Aikykno- 
noglykosid auch Poiyglykose brw. Polyglykose und 



Butylghykosld. 
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Verfahren zur Hersteltung von Alkyigrytosrdan 



Bei der Entwicktung newer oberflSchenaktrv r 
S toff 8, die ate industrieile T nside fOr die HersteJ- 
lung von Wascb- und Relnigungsmrtteln geeignet 
sind, warden zur Hersteltung in zunehmendem 
Mafie nachwachs nde R hstoffe verwendet. DafOr 5 
kommen bisher hauptsachfich lettchemische Roh- 
stoffe. wle 2. B. FettsSuren. Fettsaureester und 
Fettalkohote m Betracnt Ziel dieser Entwicklungen 
ist es. eine von der Petrochemie unabhangige Ba- 
sis auszubauen und damrt aber auch zu besseren 10 
umweltvertraglichen Produkten. die biologisch gut 
abbaubar sind. zu gelangen. Unter diesen Geaicm- 
spunkten sind neuerdings die oberflachenaktivan 
Alkylgiykoside. bei denen es sfch um Acetate aus 
Zuckern und Fettalkoholen handelL interessant ge- 13 
worden. 

Im folgenden werden unter dem Begrlff Alkyl- 
giykoside die Reaktionsprodukte aus Zuckern und 
Fettalkoholen verstanden. wo bei ais Zuckerkompo- 
nente die im folgenden als Glykosen bezetcftneten 20 
Aldosen bzw. Ketosen Glucose. Fructose. Man- 
nose. Galactose. Talose. Gulose. Allose, Aftrose, 
loose. Arabinose. Xylose. Lyxose und Ribose in 
Betrachl kommen. Die besonders bevorzugten Al- 
kylglykoside sind wegen der leichten Zuganglich- 25 
keit der Glucose die AlkylgJucoskte. Der Begrlff 
Alkyl in Alkylglykosid soil im weitesten Sinne den 
Rest eines aliphatiscnen Alkohols. der den hydro- 
phoben Tail in das oberflfichanaktrve AJkylgrykosid 
einbringt. d. h. einen Rest mft wenigstens 6 Koh- 30 
lenstorfatomen.vorzugsweise den Rest eines prima* • 
ren aliphatischan Alkohols. und rnsbesondere den 
Rest eines Fettalkohols erhfittlich aus natOrtichen 
Fatten. aJso gesattigte und ungesa'ttJgte Reste und 
daran Gemische einschliefllich solcher mrt ver- as 
schiedenen Kettenlangen, umfassen. Die BegriNe 
Alkyloligoglykosid. Alkylpolyglykosid. Alkylofigosac- 
charid und Alkylpofysaccharld beziehen sich auf 
solche alkylienen Gly kosen. hi denen 1 Alkylrest 
in Form des Acetais an mehr als einen Glykose- *o 
rest, also an ainen Poly- Oder Ottgosacchandrest 
gebunden ist: diese Begrrffe warden ais unterainan- 
dar gleichbedeutend angesehan. E/ tts piech e nd ba- 
de utet AJkylmonogfykoaid das AcetaJ ernes Mono- 
saccharids. Da die Reaktionsprodukte aus den Zuc- 46 
kern und den prima ren AJkoboien in der Regel 
Gemische darstellen. warden unter dem Begrlff Al- 
kylglykosid sowohJ Alkylmonoglykoside als auch 
Alkylpoly<ofigo)giykoside verstanden. sofem es 
nicht ausdrOcklich auf die strukturellen Unter- so 
schiede ankommt 

Die oberflfichenaktiven Alkylgiykoside mrt im 
wesentlichen Ctj- bis Cn-Alkyf- bzw. AlkanyhRe- 
sten gehoren rum Typ oer nlchtfonrscnan Tan aide. 
War, rend aber bei den Obllchen nichtionischen 



Tensiden vom Typ der Alkytporygrykolether alien- 
falls der hydrophobe Tail von nachwachsenden 
Rohstoffen stammt wenn er sich von Fettalkoholen 
ableitet und der hydrophlle Tail aus Ethylanoxi- 
deinheft n und damrt aus einem petrochemrschen 
Rohstoff aufgebaut ist k6nnen die Alkylgiykoside 
ats Fettalkylglykoside vollstfindig aus nachwach- 
senden Rohstoffen. namllch Fett einarsarts und Zu- 
ckern bzw. SUrken andererseits hergestellt war- 
den.Die oberflfichenaktiven Alkylgiykoside sind als 
Waschmittelrohstoffe bereits salt Ober 50 Jahren 
bekarmt So beschreibt die 6sterreichische Patent- 
schrift Nr. 135 333 die Hersteflung von Laurylgluco- 
sfd und Cetylglucosid aus Acetobromglucose und 
dem jeweiligen Fettalkohol in Gegenwan etner 
Base. Aber auch die Direktsynthese aus Glucose 
und LaurylaHcohol mil Chlorwasserstoff als saurem 
Katalysator wfrd erwfihnt. Nach der Lehre der deut- 
schen Patentschrift 61 1 055 werden AJkylgtucoside 
aus Pentaacetylglucose und dem Fettalkohol in Ge- 
genwan von wasserfretem Zinkchtorid hergestellt 
Aus der deutschen Patentschrtft Nr. 593 422 sind 
die Mattoside und tactoslde der aftphatischen Alko- 
hole mrt mehr als 8 Kohlensloffatomen und Ihre 
Varwandung als Emulgterungs*. Rainigungs- und 
Netzmittel bekannt Beisptelsweise wrrd durch Zu- 
satz von Cetylmaltosid zu gewdhniicher Seife. die 
damais der Hauptbestandteil der Waschmlttel war, 
der Wascheffekt der Seife verbessert was mft der 
Wrrkung des Cetytmattosids als Kalkseifandisper- 
gator erklirt wfrd. Aus den 60er und 70er Jahren 
stammen mehr are Vorschllge zu verbesserten 
Herstellungsvertahren fOr Alkylgiykoside entwader 
durch direkte Umsetzung der Glykose. meist in 
Fonn von Glucose, mft einem Oberschufl des Fet- 
talkohols und einer Saure als Katalysator 
(Direktsynthese). Oder unter Mitverwendung eines 
niaderan Alkohols Oder Glykols als tfisungsmittel 
und Reaktionsparlner (Umacetalisierung). So wrrd 
in der US-Patentschrift 3.547.828 (Mansfield et al) 
die Hersteltung eines ternfiren Gemisches aus Al- 
kytollgoglucoslden, Alkylmonoglucoslden und den 
entsprachenden C, t-C 32 -Alkano*en nach dam Unv 
acetalisieTungsverfahren mrt Butanol beschrieben. 
Dabei wird zunfichst die Glucose mit Butanol und 
einem saurem Katalysator. z. B. Schwa felsfiure. zu 
Butytglucosid umgesetzt wobei das Reaktionswas* 
ser bei der ROckflufltemperatur abgeschieden wird. 
Man benutzt dabei 2 bis 6 Moi Butanol pro Mol 
Ghicose. Danach wfrd der Fettalkohol in Mengen 
von 0.5 bis 4 Mol pro Mol Glucose hrnzugegeben 
und das OberschUssige Butanol sowie das bei der 
Umacetafisierungareaktion peblld et e Butanol abde- 
stHHert Die UmacetaJrsierungsraaktton wird gaga- 
benenfails abgebrochen. so dafl noch Telle des 
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Batylglucoslds Im Reaktionsgemisch verblelben. 
Auf diese Wetse lessen steh Produkte mh rtedriper 
ViskosltSt herstellen. Anschlieflend wW der saure 
KataJysator durch Zugabe .von NairiumhydroxidlS- 
sung neutrallslert Danach mrd Im Vakuum der 
UberschQssige Fettalkohol zum grfiflten Tell bis auf 
das gewGnschte Niveau entfemt meist auf Wane 
von weniger als 2 Gew.-%. Z. B. Ififlt stch so 
Laurylalkohol bet 150 *C und 2 mm Hg Vakuum 
abdestJIHeren. Aus dem so erhaltenen Dreiergemi- 
sch aus Alkyhnonogrucosfd, Alkytoligogkicosid und 
Fettalkohol. gegebenenfalls mh Anteiten an Butyl- 
gtucosid. Ififlt slch der Ante!) an AJkytohgoglucosid 
durch Behandeln mtt Aceton, in dem die Oligoglu- 
coside unlSsRch sind, tsolteren. Nach einem Vor- 
schlag der US-Pate nttchrtft 3.450.690 (Gibbons et 
al) warden unerwOnschte aJkallem pfm dllche. Verffir- 
bungan hervomrfende Verunreinlgungen von AJkyf- 
glucosiden auf Basis von Ct-Ct-AIkanolen. herpe- 
stellt nach der Methods der Direktsyrtthese, 
dadurch aus dem Reaktkmsprodukt entfemt dafl 
man durch Zusatz von anorganischen oder organ*- 
schan Basen, wie z. B. Nstriumhydroxid. Natrium- 
methytat. Catciumhydroxid. BarlumhyOroxW. 
Barium methylat oder stark basischen Amlnan den 
sauren Katalysator nicht nur neutralisiert sonde rn 
einen alkallschen pH-Wart von wentgstens B ein- 
stein und dann auf Temperaturen zwischen 50 " C 
und 200 *C kun2eWg erhrtzt Danach wfrd abflf- 
triert und der AlkohoKiberscftufl entfemt Durch 
diese Behandlung sollen die restlicben Mengen an 
redu2iarenoem Zucker, die fUr die FarbtnstabiNttt 
oes unbehandelten Produkts verantwortllch ge- 
mactTt warden, entfemt warden. 

Em welteres Problem, das bet der Herstellung 
car ODerllachenaktrven Alkylgrykoside auf Basis der 
Gbflchen Fettalkohoie mh 12 bis 1B Kohlenstottato- 
men aurtritt. liegt in der Schwierigkeit der destlllatr- 
ven Abtrannung das nicrrtumgeaetzten Anteiis die* 
ser Fettelkobote aus dem Raakttonsprodukt Dazu 
wird in oar europfiischen Paten tanmeldurtg 32 252 
(BASF. Klahr at al) vorgeschlagen. die destillatfve 
Abtrannung dieser ntchtumgesetzten FetralkohoJe 
in Gegenwart von solchen Giykoien durchxufOhren. 
Oeren Siedepunkte die der abzutrermenden Alko- 
hoie urn httchstens 10 "C Ober- und urn hbchstens 
30 *C unterschrehen. Auf diese Weise karm die 
Destination bei nicht mehr als 140 *C und einem 
Vakuum von etwa 8 mbar. d. h. in einer fOr das 
Produkt schonenden Waise durchgefUhrt warden. 

Nach der Lehre der europfirechen Paten tan me4- 
dung 92 875 (Procter & Gamble. Mao) wird das 
UmacetaHsierungsverfahren mtt Butanol zur Her- 
stellung von langkatOgen Alkytyucosiden so ge- 
steuert dafl noch etne Restmenga an Butytplucosl- 
dan von waniger ais 10 Gew -% »m Vertahrenspro- 
dukt entharten sind. Auf diese Weise wird die Btt- 
dung der langkettigen Alkyioligogiucoside mlt 



h&herem Oligomerisierungsgrad. d. h. mtt 6 und 
mehr GHicoseeinherten im MolekOI verrtngert Die 
so erhaltenen Produkta bestehen im wesanrJlchen 
aus Alkytmonoglucosid und Alkyloligoglucosiden, 

5 wobei der Menpenamefl der Alkyimonogiucoside 
maximal 80 Gew.-% und der durchschnttthche OH- 
gomartsiarungsgrad 1.5 bis 3 betrfigt. Der Antell an 
kurzkefflgen Alkylptucosiben. rnsbesondere Butyt- 
glucosiden. fiegt unterhalb 10 V der Antell an 

w ntchtumgesetztem FettaJkohol soli unter 2 % lie- 
gen. Zur destillatlven Entfemung das Fettalkoh is 
wird die Benutrung eines DOnnschtchtverdampters 
ampfohien. 

Die europfilsche Paterttanmaldung 92 676 
i$ (Procter & Gamble, Mao et al) beschrefbt ebenfalls 
die Hersteliung von langkettigen Alkylglucoslden 
mtt einem OHpomoristerungsgrad von 1.5 bis 20 
nach dem UmacetaBsierunQsvertahren mh Butanol. 
wobei der die Umacetallsierung bewtrkende Kstaly- 
20 sator (Paratoiuoisurfonsfiure) durch Neutralisation 
dann makthnert wird, werm wenigstens 90 % des 
Butyigiucosids reagtert haben. ao dafl noch hfich- 
stens 10 % Butyighjcosid im Reaktionsprodukt ver- 
blelben. Zur schonenden Entfemung des 
a FettalkoholQberschusses wird hier ebenfalls die 
Verwendung eines DO nnach i ch tverdampfers amp- 
fohien. Die Reak Bo n sp rp d ukte aollen ebenfalls we- 
niger als 60 Gew.-% Alkytmonoglucosid und wenk 
gsr als 2 % treien FettaJkohol errthaiten. Bei die- 
so sam bekannten Herstellungsverrahren wird em m5- 
gHchst geringer Oberschufl an Fettalkohol verwen- 
det damn mfigHchst grofle Mengen des gewOn- 
schten Alkyioligoglucosids. d. h. mfiglichst m Men- 
gen von mehr ais 60 Gew.-%. anfalten. 
x Die auropfiische Patentarrmetdung 96 917 

(Procter & Gamble, Farrts) beschralbt ein verbes- 
sertes Vertahren zu der sflurekatalysterten Direkt- 
synthese, wobei em Monoseccharid. vorzugsweise 
Glucose, kontinuierlich oder portionswetsa so zu 
40 der Mtschung aus Fettalkohol und KataJysator bei 
80 bis 150 * C WnzugefOot wird. dafl nie mehr ais 
10 % nichtumpesetztM Monosaccharid Im 
Reaktionsgemisch vorhanden sind. Die 
Monosaccharid- Zugabe wird ao gesteuert dafl 
48 stilndtg etne im weaentH chen klare Phase voHiegt 
Vorzugsweise wird das Monosaccharid in rem 
vermahlenem Zustand in Mischung mlt einem Tell 
des FettaJkohots eingeeetzt Gleichzeitig mft der 
Monosaccharid-Zugabe wird das entstehende Was- 
so ser abdestilKert wobei man einen Unterdruck von 
0.1 bis 300 mm Hg anwendeL Nach dem ObHchen 
Aufarbeiten Men das Vertahren ein Produkt das 
20 bis 70 % Alkyarionogiykosid. waniger als 10 % 
Mono- und Polysaccharide, wenfger als 2 % treien 
M Fettalkohol. und Im Obrtoen Alkylpolygrykoalde. d. 
h. im wesentHchen Dh, Trt- und Tetragtykoslde 
enthlft. 

In der europfliachen Patentanmeldung 132 046 
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(Procter & Gam We. Lettoo) wirtj zur Neutralisation 
des sauren Kstsh/sators bei ©mem Vertahren der 
Direktsynthese erne organise*)? Base, die entweder 
das AlkaJl(NaJCUK ErdalkHJi(Be,Ca)- Oder Alumt- 
niumsaiz erner schwachen nJedermoJekularen 3 
SSure. z. B. Natnumacetat oder das entspre- 
chende Alkoholat z. B. Natriumettiytat darstelll 
verwendet. Dabei wird em-enger pH-Wert-Bereich 
urn den Neutratpunfct (pH 6,6 bis 7. vorzugsweise 
6.7 bts 6.8) ingestelrt f0 

In der europSischen Patentanmeldung 132 043 
(Procter & Gamble. Davis et al) wird als saurer 
Katalysator die SSuretorm eines anionischen Terv 
sids verwendet durch dessen Verwendung anstelie 
ObHcher Katalysatoren wie Schwefeisfi ure Oder 75 
ParatoiuolsulronsSure, die FarbquaHtflt des Pro- 
dukts verbessert and em Gehait des Endprodukts 
an dem unerwOnsctrten Potysaccharid herabgesetzt 
warden soli. Bei dem Verfahren dieser Uteretur- 
Stella warden vorzugsweise 2 Mol Fattalkohol pro 20 
Mol Glucose eingeselzt und bei dar Neutrmfisierung 
das sauren Katalysators mrt Natriumhydroxid Oder 
Natrium carbonal ebenfaJia pH-Wem zwischan 6.6 
und 7 eingestelft 

Urn die Alkylglykoside als Tensfdrohstorfe In 25 
Wasch- und Reinlgungsmrttetn m dam dafDr erfor- 
dertichen tachnischan Maflstab einsetzan zu kbn- 
nan. mlissen 2 Voraussatzungan arfOHt sain: 2um 
einan miissen die Alkylglykoside untar alkalischen 
Bedingungen farbstabil seln. damlt sto In alkali- so 
scnan Rezepturen verwendet warden konnen. Zum 
anoaren aoer mOssen die Hersiellungsvertahren fOr 
die Alkylglykoside so ausgelegt sem. dafl diese 
Substanzan in groflan Mangan problamlos herge- 
stellt warden k&nnen. Balde Voraussatzungan abar js 
warden durch die bakanntan Herstellungsvartahren 
und die EJgenschatten der Verfahrensprodukte 
nicnt ertOllt. 

In oat europSischen Patentanmeldung 77 167 
(Rohm Haas. Amaudis) wird zur Varbassarung der 40 
Faroquaiitfit der oberflfichenaktrven Alkylglykoside 
vorgeschiagen. dafl bei deren Harstaflung ain Ubfr- 
cher Saurakatalysator zusamman mrl ainam sauran 
Reduktionsmitiel aus der Gruppe der phosphorigan 
SSura. hypophosphorigen Sfiura. schwefligen 45 
Sflure. hyposchwefllgan Sfiura. salpetrlgen Sfiura 
und/odar hyposaJpelrigen Slure bzw. mit deren 
Salzen. verwandet wird. 

Nach dar Lehre der europSischen Patantanmal- 
dung 102 558 (BASF. Lorertz at al) warden halllar- so 
btga Ca-C-Alkylglucoslde. die zu oberflfichenakfr- 
van hdheran Alkylgtucosiden umacetaJiaierl warden 
kormen. durch Hersreltung in Geganwart mines sau- 
ran Katalysators und mfnde starts SqurveJenten 
Mangan ernes Alkafimetallsaizes erner Borsfiura. ss 
vorzugsweise Natriumperborat erhalten. 

Nach einem werteran Vorschlag der europaj- 
schen Paientanmaldung 185 721 (Staley, McDanlal 



et al) wwd die wfiflnge I6sung mines oberflacrie- 
naktrvan Afkytrxiryghjcosids zunfichst mit emem 
Owdatwnsmrttel. vorzugswetse mit emer Wasser- 
stofrparojcidlbsung und anschheflend mit ainar 
Schwefeldfoxidquelle. z. B. mit inar wfiflrigen Ld- 
sung von Natriumbisuffrt behandelt. Die so ertiarte- 
nan Produkta bleiben auch nach Ifingeram Lag m i 
farbstabiL 

Allen bakanntan Herstenungsverfahren. die sich 
mit dar Varbassarung der Farbqualitfit und der 
Lagerstabilltfit von Alkylglykosiden belassen. hahet 
dar Nachteil an. dafl. um diese Varbesserungan zv 
erretchen, entweder zusfitzliche chemische Wirk- 
stoffe wfihrand des HersteNungsverfahrens zuge- 
satzt warden mOssen, Oder abar ain solcher Zusatz 
Wreirie Nachbehandtung des Reaktionsprodukts 
erfot derfich 1st 

Ziel der vortiegenden Erfindung ist as. fOr die 
Herstellung von oberflflchenaktiven Alkylglykosiden 
ein neues Verfahren bereitzustellen. bei dem die 
Verfahransprodukta in arnar aotchen Oualltfit entai- 
ler*, dafl eine Nachbehandfung zur Verba ss rung 
das fartotfehen Aussehens und der Lagarstabiiitfit 
nicht erforderlrch 1st Em weitares Ziel der Erfin- 
dung ist as, die Varfahrensablfiufe bei dem neuen 
Herstellungsvarfahren so zu fOhren, dafl man mit 
ainam Minimum an chamischan Raaktionspartnam 
auskommt Dabei sind auflerdam die Verfahren*- 
merkmale so auszuwflhlen. dafl eine Obertragung 
des Verfahrans m den grofl tachnischan Ma/3 stab 
ohne Schwierigkeiten gelingt und so die Herstel- 
lung von oberflachanaktivan Alkylglykosiden m sol- 
chan Mangan erm6gllcht wird. dafl diese Produkta 
als Tensid-Rohstoff von der Waschmittelindustri in 
Wasch- und Reinigungsmitteln eingeselzt warden 
Wnnen. 

Es wurde nun gefunden. dafl sich diese und 
warfare Sale durch erne neuartge Kombination von 
an sich bakanntan sowie neuen Verfahrans markma- 
len zu ainam Verfahren vom Typ des Umacataltsia- 
rungsverfahrens erreichen lassen. 

Das erfndungsgemfifle Verfahren zur Herst I- 
lung von obarfifichanaktivan Alkylglykosiden mrt im 
wesentHchen C12- bis dt-Alkyl- bzw. AlkenykRa- 
sten banutzt die UmecetaKsierungsTnathode mrt 
Butanol und umlaflt die folgenden Verfahr ns- 
schritte: 

a) Butanol wird zusamman mrt einem sauren 
Katalysator rm Reaktlonsgeffifl vorgelegt 

b) die Butanotmanga wird so gewihri dafl 
sie. bezogan auf 1 Mol dar Glykose. 4 bis 10 Mol. 
vorzugsweise 6 bts 8 Mol. batrigt 

c) von der Butanofrnenge wird ein Tail, vor- 
zugsweise etwa die Hfirfto des Butanols zusamman 
mrt dem Katalysator vorgelegt und die andere Hflrf- 
te zur Suspandiarung dar Glykose verwendet 
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d) als KataJysator wmJ eine sauer reagie- 
rende Verbirtdurig. insbesondere eine Sfiura aus 
dor Gruppe bestehend aus Sc^watelaaure. Phos- 
phorsSure, Paratoiuoleutfoneiure und sutfosauren 
lorienaustauscherharzen, -in etner Menga von vor- 
zugsweise 0.005 bis 0.02 Mol pro Mol der einge- 
soman Giykosa verwendet 

a) Erhltzen des Butanol/Katalysator-Geml- 
sches auf ROckftuBtamparatur 

f) Zugabe erner vorzugswetse vorgewirmtan 
Suspension das Obrigen Butanols und der Gtykose 
unter portionsweiaef oder konttnuierticher Zudosie- 
rung untar RQhren so. dafl das Reaktionsgemisch 
praktfsch War btefbt 

g) unmlttelbares AbdestMieren das fretwer- 
danden Wassars als Butanol/Waaaer-Gemisch; 

n) as wird vorzugsweise *tn tetehtas Vakuum 
von etwa 600 bis 950 mbar wtfhrend Oder nacft dar 
Zudosiarung dar Butanol/Qrykose-Mischung ange- 
legt und urrter weiterar WBrmezufuhr und ROhran 
die AbdorUllatlon des Reaktionswasaers b ee n det; 

i) enschlieflend wird dar vorgewarmte Fettat- 
kohol in ainar Menga von 2 bU 20 Mol pro Moi 
Giykosa. vorzugswetse kontinutarlich zudosiert und 
gleicrueitig das Butanol im Vakuum abdastilNert 

I) die Abdestlllatlon des Butanols wird so 
gesieuert. dafl 0 bis 30 Mot-% Butylgrykosid. bezo- 
pen auf 1 Mol der Grykose. im Reaktionsgemisch 
veroieiben; 

k) das Reaktionsgemisch wird auf eine Tem- 
peratur unternalb 95 * C abgekOhtt und der saure 
Katalysator mrt einar organlschen Oder anorgani* 
schen basischen Alkalk Erdalkaft- Oder Aluminium* 
brw. AlkaJi/Alumtniumverbindung nautrallsien und 
oarUber hinaus aut etnen pH-Wert von wenlgslens 
6. vorzugsweise etwa 9. eingesteltt 

I) vorzugsweise wird erne Rltretfon des 
ReeJrifonsgemlsches durchgefUhrt und zwar vor- 
zugsweise bei elner Temperetur von 80 bis 90 " C ; 

m) der OberschUssige Fettalkohol wird auf 
eine Ubliche. das Reaktionsprodutct schonende 
Weise auf einen Wart von unterhaib 5 Gew.-% 
abdastilliert 

Das so erheitene Reak tfo rt s pro d ukt wird vor- 
zugsweise in an sich bekanrrter Weise durch Zu- 
satz von Wasser zu emer leicht handhabbaren. ca. 
60 %lgen Paste verarbetteL Das Reaktto n sprodukt 
isl von gelbHcher bit brtiunHcher Fertoung. Es wur- 
de OberTBschenderwelse gefunden. dafl bairn 
Lagarn und insbesondere aucn bairn Weiterverer* 
belten Im a I kali schen MlHeu ole ursprUngilche Fan> 
quafltat In ausreichender Waisa erhaiten blelbt FOr 
die melslen Anwerrtungszwecke das erfindungsge- 
mafl hergesleltten Alkytgrykosids zur Herstellung 
von Wasch- und RemJgungsmrttetn 1st die drrakt 
mit dem Verfahren erziehe Produktquatttat vdfflg 
ausreichend; durch eine angeechlossene Bleichbe- 
handlung mrt Was s er stoflperoxkj Oder ainar organt* 



schen PersHure kann die FarbquaHtSt und Alkalista- 
bifttlt noch verbessert warden. 

Als Giykosa wtrd bel dam rflndungsgemflflan 
Verfahren vorrugswefse Glucose verwendet UW- 
5 cherweise Begt Glucose bekannttich mlt 1 Mol KrV 
stalrwasser vor. Diese kristmlrwasserhaltiga Glucose 
kann ohna werteres eis Au s g an g sm aterial bei dam 
errmdungsge mfiflen Verfahren verwendet we roe n; 
aJlerdings tst as dann erforderttah, zusatzHch di sas 
io Kristallwass r aus dem R aktlonsmili u zu ntfer- 
nen. Nachdam jedoch wassertreie Glucose m gn> 
flen Mengen als Ausgangsmaterial zugSngllch let 
wird besonders bevorzugt wassertreie Glucose als 
femtaltlgas Purver verwendet Als saurar KataJyaa- 
is tor wird vorzugsweise wegen Ihrar im Vergletch zu 
SdrwefelsSure gerlngaran korrodierendan WJrkung 
gegenOber Gerflten und Leftungen aus Stahl die 
Paxatotuolsiiffonsfiure verwendet PrinzipWI sfnd 
aber ah Katalysatoran alle aauren Verbindungen. 
20 ©inschHeflfich dar aogenanrrten tewis-Sfluran. 
w«lche die AcetaHslerungsTeaktion zwischen Fettaf- 
kohol und ZuckermotekQI katalyateren, geaignet 

FOr eine sofortiga. d. h. unmfttelbar nach dar 
Freisatzung arfotganda AbdasUllation das Reak- 
25 tionswasaers, tst die Bnstalhmg elnes Temparatur* 
gleichp aw te hta im Reakttensgefa/J ertordertich. 
Dazu wird vor dar Umsetzung mrt der Giykosa das 
im Reakttonsgef80 vorpe+agte Butano) auf ROckftu- 
fl temparatur gabracht und die DestillaUonskolortne 
90 bei unendHchem ROckiauf betrteben. tm FaHe das 
erfindungsgemO verwendeten n-Butanots betrftgt 
die ROckftuJStemperatur 118 *C; mtt dar BfWung 
des nledriger atadandan ButaJK>l^asaar-Garn> 
schas stem sich erne BrOderttemperatur von 95 bis 
35 110 *C airt Nach Phasentrermung das 
ButanotWassar-DestlUats kann die butanoiraiche 
Phase wiedar In dan Kotonnenraum zurOckgafOhrt 
werden. obwohl tie geWstes Wasser anthitt. Bei 
der DurchfOhrung dea Verfahrens im Labormaflatab 
« ist es allerdlnga einfacher. die abdestilHerte Bute* 
nolmenge wiedar durch frisches Butanol zu ereet- 
zen. Bel dar DurchfOhrung das Verfahrens Im 
grofltechnischen Mafistab kann die wasaarerrthal- 
lende Butanotphase ohna walteres wiedar in die 
43 Kofcmne zurOckgefDhrt warden: dort blelbt daa 
Wasser dar Butanotphase quasi stattonir und 
kommt ntcht mehr mlt dam ReaktJonsgamlsch In 
Kontakt 6n letehtea Vakuum von etwa BOO bta 950 
mbar kann auch beretts wihrand des Aufheizens 
50 des Butanols angewandet warden, urn so die ROck* 
flufitemperatur auf die HO he par Butanol/Wassef* 
BrtJdentemperatur emzustallen. 

Barm ZufOhran dar WXrmeanergie. die zur Ent* 
ferrtung des Butariot/Wassar-Gemlschaa und zur 
as Aufrachterhaltung dar Raaktionstempei atur band* 
tlgt wird, Ist es weserrtHch. dafi zwischen Reaktor- 
wand und Reakttonsgemlach nur elna gednge 
TemparaturdWararu vorhanden ist damn Obarntt- 
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zungen vermteden warden. Urn dies© perinpe T m- 
peraturdtfterenz etnzustellen, genUgt s bei Ansat- 
zen m Labor, ©in Obiches OfeBed mit Thermostat 
zu verwenden und gtetchzertig das R©aJctJonsg©mi- 
sen krSftig zu rOhran. Bei Ansatzen rm techruschen s 
Maflstab hat sich ais besonders vorteiihaft rwie- 
sen. di Warmeenergie Ober einen extemen Kreis- 
lauf. vorzugsweise bestebenti aus ©in©r Pump© und 
einem warmaaustauscher. vorzunehmen. Zu die- 
sem 2w ck wird standig ern Tail des 10 
Reaktionsgemisches Ober etna Rohrleitung ebgezo- 
gan, im WSrme auataua char erwarmt und wieder in 
den ReaJctor zurOckgefUrrrt Auf dies© Weise ist ©a 
m8glich. hone Reaktorwandtemperaturen, d. h. 
soiche von mehr afe 125 *C zu vermekien und 75 
damit ©in© negatfv© Auswtrkung d©r Temperatur- 
Whrung auf die Fartmart© das Endproduktes zu 
verhmdorn. 

Die Suspension dor Qlykose m Butanol. vor- 
zugswelse wird waaserfreie Glucose verwendot 20 
wird nach einer bevorzugton AusfUhrungsform des 
Verlahrens einer VortoehandKmg rm Srnne einer 
Feindispergierung unferwoden. FOr Laboransa'tze 
haben sich dafur die Verwendung etnas hochtouri- 
gen Oblichen LaborrtJhrers Oder aber eine Ultra- zs 
schallbehandlung als geeignei erwiesen. Bei 
grofltechniscnen Ansatzen wird zur feinen Chsper- 
gierung mit Vorteil ein Inrme-Mischer, betsptels- 
weise ein Stator/Rotor-Mlscher verwendet Dfese 
FeindispergierungsmaiJnatime hat den erwOnschten 30 
Nebeneflekt oafl sich dabei die Suspension er- 
warmt. Die Zugabe der Glykoee-Suspension in das 
Reakiionsgefa'fl ©rfolgt entweder porbonswetse 
Oder kontinuieriich. wobel man Im Falle von 
Laboransitzen der portionsweisen Zugabe und im x 
FaJle von grofltechnischen Ansatzen der kontinuier- 
lichen Zugabe den Vortefl gibt In beiden Fallen 
sind die Dos n rungs rat en bzw. die ZeTOntervalle 
zwTschen oen Dosierporbonen so zu wanton, dafl 
das Reaktlonsgemisch praktisch War btolbt d. h. 40 
erne homogene Phase WldeL Dieser Begrtff rsl h»©r 
so zu verstehen. dafl bei portions^ erser Zugabe 
zunachst erne kurz© Pertode auttrttt. In der das 
Reaktionsgemisch getrtJbt ist dafl diese Jrubung - 
iedoch als Foige der VeretherungsTeaidion bzw. 45 
LSsung wieder versctmlndet. ZweckmaJigerwais© 
wird erst danach die nacriaie Glykose rx>rbon hinzu- 
geoeben. Bei der Variant© d©r kontinuiertichen Zu- 
gabe der Glykose trttt wahrend der gesamten Zu- 
gabezelt eine geringe TrObung des ReaJctionsgem4- so 
sches auf. da standig geringe Mengen von nich- 
tumgesetzter Glykose vorliegen. Hier ist darauf zu 
achten. dafl die Zugaberate so gesteuert wird, dafl 
der Grad der TrObung gletchmallg blelbt und 
jedenfalls slch nicht verstS rkt bzw. dafl die ss 
TrObung beim Abbrechen der Zudosierung rasch 
unter Bllden etner Waxen Phase verschwmdel 

Vor2ugsweise wird die Acetaiisierung mit dem 



Butanol m emem torcht©n Vakuum. d. h. bei einem 
Druck von twa 800 - 950 mbar ourchgefUhrt. 

Anstelle des n-Butanots k6nnen im Pnnzrp fOr 
di© Acetafisierung auch ander© kurzkettige Alkanole 
od r AJkandiole fihnlictw MoiefcOtgrSfle wie z. B. 
Propenol. Pentanol. Hexanol Oder Propylenglykol 
verwendet warden; doch ist n-Butanol wegen der 
Sum me seiner vortetlharten Sgenschaft n wie z. B. 
Siedepunkt Abtrennbarkeit von den Fettalkoholen. 
Vermischbarkeit des Butylglykosids mit den Fettal- 
koholen die bevorzugte Substanz. 

Nach dem Ausreagteren der Glykose. was man 
an dem Aufhfiren der Bildung von Reaktionswasser 
erkennen karm. wird der vorzugsweise auf Reek- 
tionstemperatur vorgewarmte FettaJkohol m der 
gewahfton Menge. die vorzugsweis© 5 bis 7 Mol 
pro Mol Glykose betrfigt so unter Vakuum In das 
Reaktionsgefafl hinzudosiert dafl man gleichzeibg 
das fretwerdende Butanol abdestilHeren kann. 

Als pnmlre Alkohole warden insbesondere die 
Fettattcohole, d. h. die hdheten aJiphatischen prime- 
ran Ci 2 - bis Cit-Afkoho4© verw©nd©t wobei es slch 
vorzugsweia© um gesflttJgt© und insbesondere um 
geradkettige Alkohole. w*© ale durch die Hydrierung 
von natven Fettsfiunan im technischen Maflstab 
erharten warden kdnnen. handelt Typische Vertre- 
ter der hdheren alrphatlschen Alkohole. die nach 
dem erfindungsgemafl©n Vertahren verwendet war- 
den k6nnen. sind z. B. cfee Verttndungen n-Dode- 
cylalkonol. rwTerjadecylalkohol. n-Hexadecytalko- 
hol, n-Octadecylalkohol. n-Octylalkoho<. n-Decyla»- 
kohot Undecylalkohol. Tridecylalkohol. Da die Fel- 
talkohole bevorzugt aus natOrltchen Fettquellen 
slam men. kommen Obfrcherweise auch Gemische 
technischer Fettalkohoie als Reaktionspartner in 
Betracht beispielswels© ©in technisches Gemtsch 
aus etwa 3 Gewichtstellen LaurylaJkohol und 1 
Gewtchtsteil Myrrstylalkohol. Zwar ist im Prinzip 
jeder Uingerkettlge Alkohol. der eine primara AJko- 
holgrupp© enthfitt fDr die Umsetzung geeignet. 
also auch primara Alkohol© mit Anteiien an verz- 
weigten KohtenstoMketten. wie z. B. die sogenan- 
nten Oxoalkohole: iedoch Kegt der Schwerpunkt 
des Verlahrens bei der HerstelKmg von Tensiden. 
die ausschlieflHch aus nachwachsenden Rohstofferi 

herstellbar sind. 

Als Vakuum warden hier UnterdrOcke bis herab 
zu 10 mbar eingestellt Durch diesan synchronen 
Austausch von Fettalkohcl gegen Butanol erzieft 
man nicht nur erne ©rwOnscht© hob© Raum/Zeft- 
Ausbeute. wail man so die ReaktfonsgeftAe reiatrv 
klein drmensionieren karm, sondem ©a hat sich 
gazaigt dafl man auf cfieee Wars© auch den Antell 
an Alkylmonogrykosiden im ReeJctkrarjrodukt in 
Richtung des Entstehans hdherar Antaile beeinflus- 
sen kann. Nach etner bevorzugten Variante wtrd 
dieses Verfahrensmetkmal der FattaJkoholzugaba 
so g starlet, dafl man unter ge ordnet© Mengen des 
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Fettalkohols. worunter 03 bis 10 Gew.-% des 
gesamten FettaJkohots der aim Emsatz gelangt 
verstanden werden, bererts mft bar ferrcfispergier- 
t n Butanol/Glykose-Suspension in die Reaktion 
etnfOhrt Auf dtesa Werse l&Jt sfch die StaWRsie- 5 
rung der GlykoseyButanoi- Dispersion verbessem. 
Nach BeendiQimg der FettaJkohol-Zudoaierung wird 
im allgemelnen noch nachgerOhrt urn auf diese 
Wels die UmaceUHsierungsreaktion bis zu dam 
jewells gewOnschten Uma tzungsgrad ru steuern. to 
Dabel ist es nach diesem Vertahren prinzipiell 
moglich. die Umacetailslerungsreaktion so zu fUh- 
ren. dafl praklisch kein Butylglykosld mehr Im 
Reaktionsgemisch vorhanden ist worunter man 
versteht 6tB die Butylgfykosidanteiie unterhalb von 75 
1 Gew.-% liegen. In vieien Fallen ist es jedoch 
erwOnscht da/3 das Endprodukt noch bestimmte 
Anteile an Butylglykosld enthfilt 

Es hat sich gezeigt dafi die Anweaenhelt von 
Butylglykosid »m Reaktlonsendprodukt in mehrra- 20 
cher Hinsicht von VorteJI 1st so dafl man nach einer 
bevorzugten AusfUhrungsform das Vertahren so 
ienkt dafl wenigstens 2 und maximal 30 Gew.-% 
Butylglykosld lm Reaktionsgemtsch verblelben. 
Durch den Butyiglykosid-Antell wird die FlteflfShig- 25 
kelt des Reaktionsgemisches verbessert so dafi 
sich der FettaMcohoi-ObarschuJ leicfrter abdesUllie- 
ren lam. Auch die Helrfarbtgkeit und Alkalistabllrtat 
Oes EnCDrodukts wird durch die Anwesenhelt des 
Butylgiykoslds vortailhafl beeinftuBf schliefllich so 
macht sich dar Butylgrykosidantell auch 
anwendungstechnisch vortefihaft bemerkbar. 

Um die gewOnschten Butylgiykostdanteiie zu 
ernalten. wird nach dam Abdestiffleren des Buta- 
nols und vor der Neutralisation des Katarysators ss 
vorzugsweise noch erne NachrtJhrzett von bis zu 
ca. 1 Stunde vorgesehen. wflhrend der man das 
Reaktionsgemtsch bei Normaldruck und einer Tem- 
peratur awischen 100 und 115 \ insbesondere bal 
ca. 1 10 \ rOhrt Auf diese Weise karm die Umset- 40 
zung des Butylgtykosids mrt dem Fettalkohol 
gezielt weltergefDhrt warden. Der Restgehaft an 
Butylglykosld kann durch Bestimmung der abdestii- 
lienen Bulanotmenge pder durch. Anarysen : von 
Produktproben errntttelt warden. 45 

Fur die Neutralisation des Katalysators elgnen 
sich" prinzipie1l~aJkaJisrch reagterende organische 
Oder anorganische Verbrndungen, deran NeutraHsa- 
tionsprodukte die wertere Autarbertung bzw. An- 
wendung nicht beeintrflchttgen. Vorzugsweise wet- so 
den solche alkallschen Verbrndungen benutzt 
deren Neutrafisationsprodukle die nrtnerbarkert des 
schwachalkaJiach (wenigstens pH 6) einpestelten 
Reaktionsgemlschas nfcrrt baeinbiichtigen bzw. 
verbessem. Besonders bevorzugt stnd solche ss 
aJkatischen Verbindungen. die bal dar Neutralisa- 
tion kein freies NeutraJIsattonswassar bilden. Gee4- 
gnete anorganische und organische aJkahsche Ver- 



bindungen sind beisptelsweise Calcium hyoroxtd. 
Magnesiumhydroxid, Magnesiumoxid ooer 
carbonai Natrtumcartxxiat Kaiiurncarbonat Ne- 
triummothytet odar -ethylat. Magnesiummethytat 
Oder -ethylat, Natrtum- bzw. Magnesiumpropylat 
Oder -butylat vorzugsweise die MagnesiumaJkoho- 
late odar Magnesiumoxid. sowie die 2 ofithe NaA 
und NaX bzw. NaA In Mischung mrt Cefciumhydro- 
xid (Verhfirtnis 10 : 1 bis 1 : 1). wobei dar ZeoHth 
NaA vorzugsweis weniger gebundenes Wasser als 
dem Glaichgewichtswert entspricht. enthSlt. 

Nach dar Zugabe der alkallschen Verbindung 
unter ROhren und Bnstellen des letcht alkallschen 
pH-Wertes von wenigstens pH 8. vorzugsweise pH 
9 bis 10, wird vorz ug sweise das Reaktionsgemisch 
bai ca. 80 bis 100 'C nttriart wobei fOr Laboran- 
sfitza die Ubllchen Flrtemutschen verwendat war- 
den. FOr die Filtration techntscher Ansitze werden 
im aJigemefnen Gewebeflrtar benutzt Nach elner 
weniger bevorzugten AusfDhrungslorm des Verfah- 
rens wird das Reaktionsgemisch nach dar Stufe 
der Neutralisation und des AlkaJlschmachens nicht 
filtHert In diesem Fall smd zweckmSfilgerwetse 
sowohl dar saure Katarysator als auch die alkali- 
sche Verpindung zum Desaktrvieren des Katalysa- 
tors so zu wflh+en. dafi rhre Umsatzungsprodukt 
im Reaktionsgemisch dessen Anwendung nteht be- 
eintrfichtigen. Beisptelsweise kommen dann saure 
lonenaustauschemarze als Karaiysatoren und basJ- 
sche CaJcfum verbrndungen bzw. Sllikate weniger 
bzw. nicht in Betracht 

FOr die Abdestfllatlon des FettaJkoholOber- 
schusses sind produktschonande 

Vakuumdestlllatkma-MatrKKlen zu wShlen. be! 
denen die sogenanrrte Sumpftemperatur bei sol- 
chen Werten geharten werden karm. bei denen das 
AlkylgrykosW thermisch staWI ist Dies bedeutet 
dafl die Sumpftemperatur dan Wart von 160 # C 
mogllchst nicht Oberschreften soli. FOr Destfllatio- 
nan von Laboransfitzen kSrtnen die dafDr ObHchen 
VakuumsdestillattonsgerUte bei atnem Vakuum von 
ca. 0.01 mbar benutzt werden. Bei technischen 
Ansfitzen Im Produktionsmafistab wird die Abdestll- 
lation des Fettalkohots vorzugsweise nach elnem 
zwetstuflgen Vertahren durchgefUhrt wobei In einer 
ersten Stufe eine Abreicherung des Fettaikohota- 
nteirs auf Werte von ca. 40 bis ca. 20 % mrt einem 
DOnnschichtvardampfer odar einem Falrfilmver- 
dampfer durchgefUhrt wird. Dies* erste Stufe dlent 
auch der Entgasung des Reaktionsgemisches. In 
einer zwerten Stufe wird mft einem Kurzwegver- 
dampfer die weitere rVttaikoN^Abreicherung auf 
den gewOnschten Endwert erngeeteFft Dieser End- 
wert karm, bezogen auf das Endprodukt bal War- 
ten unterhalb 0^ Oew.-% Began, wenn das Produkt 
praktisch frel von Fettalkohol sefn soli. FOr den Fall, 
dafi geztolt FeltaJkohotantelle hn Endprodukt 
erwOnscht sind. tfrmen die Werte be) 3 bis 5 
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Gew.-% Fettalkohol Kegen. Beispielsweise hat sich 
gezeigt dafl VerfeJiranaendprodukte mit einem Fet- 
talkoholameil von Ober 2 Gew.-%. vorzugsweise 
von 3 bis 5 Gew.-% a/rwerxjungstechnische Vortet- 
te brrngen. 

FOr die schonende Auftrennung von temperatu- 
rempfindlichen Substanzgemischen gift generell. 
dafl sich air schonenden Verdamphmg bei redu- 
nertBm Druck Faltfirmverdampfer und insbesondere 
DUnnschtchtverdampfor besonders gut eignen, weil 
sich in diesen Geraten extrem kurze Verwellzeiten 
bei den erforderHchen hCheren Tempo raturen erret- 
chen lessen. In dem vorllegenden Fall eignet sich 
zur Abreicherung des OberschUssigen Fettalkohols 
mlt 10 bis 18 Kohlenstoffatomen vom Alkylgiykosid 
ate eigentiichem Produkt besonders der DGnn- 
schichtverdampfer. Ars DOnnschichtverdampfer be- 
zeichnet man solche Verdampfer. in denen ein 
hochviskoses schwer aiadendes Qemtsch auf etna 
beheizte Wand aufgegeben und dort durch rotie- 
rende Wischelemente mechanisch verteirt wird. 
Dabei warden dOnne FIQssigkeitsschichten bzw. 
RGssigkeitsfilme erzeugt und die RlmoberflSchen 
werden standtg erne ue ft Die entstehenden Da'mp- 
fe strCmen entgegen dem Rufl des Produktfilms 
und verlessen den Verdampfer in den euflen an- 
geordneien Kondensator. Im DOnn- 
schichtveraampfer wird im allgemeinen bei 
Drucken von nur einigen mbar gearbertet und die 
Verwelidauer fUr das Produkt betrtgt nur wenige 
Sekunoen. 

In einer 2-stufigen Anlaga. wie sie in dem erfin- 
dungsgemfiflen Verfahren bevorzugt benutzt wird. 
fungiert der DOnnschichtverdampfer auch ah Vor- 
enigaserstufe fUr den in zweiter Stufe benutzten 
Kurzwogverdampfer. Permanente Qase. die in der 
viskosen ROssigkert gel6st srnd* warden so im 
Zuge der Abreicherung des Raaktionsproduktes an 
Oberschussigem Fettalkohol im DOnn- 
schichtvardampler aus der FKisaigkeit entfemt 

Bei den bevorzugt erngesetzten Kurzwegver- 
dampfem handelt as sich im Prtnzlp um WJ- 
schfilmverdampfer mlt einem im Verdampfer einge- 
bauten Kondensator. Diese Gerite eignen sich zur 
Destination hochsiedender und temperaturempfind- 
licher Produkie im Berelch 10"' bis 10"* mbar. 
Ahnlich wie bei dem DOnnschichtverdampfer wird 
auch bei dem Kurzwegverdampfer die Russigkeit 
mechanisch auf der Heizflfiche durch Vvlscher ver- 
teirt Erfindungsgemfcfl wird im Kurzwegverdampfer 
ais zweiter Stufe der OberachOasige Alkohol auf 
praktisch beltebige Restgehalle. die unter 1 % lie- 
gen konnen, entfemt Die 2-Stufen-Anordnung mrt 
DOnnschichtverdampfer und Kurzwegverdampfer 
gestattet hohe DurchsStze in Verbrndung mit der 
gezielten Bnstalrung des erwUnschten Restgehal- 
tes an Fettalkohol im End produkt Fur technische 
Zwecke lassen sich DUnnschicht- und Kurzwegver- 



dampfer so rfmensionieren. dafl DurchsStze von 
bis zu 300 kgvom und Stunde. bezogen auf den 
DOnnschtchTvefdampfer, ohne we i tares mdgHcft 
atnd. Die erfrndungsgemifl bevorzugte Vertahrens- 
s variante mtt der 2-stufigen FettaJkoholabreich run- 
gsanlage Ififlt sich prinzipiell auch in der paasen- 
den Dimensionierung fur di Aufarbertung von 
Laboransitzen verwenden. 

rm Anschlufl an das eigentliche Alkylgiykosid- 
10 Herstellungsvertahren und nach Entfemung des 
Fettalkohot-Cberachusses wird das Reaktions-End- 
produkt. das im erkafteten Zustand erne schwach 
geibfiche wachsartige Masse bildet vorzugsweise 
wegen der besseren Handhabbarkelt in eine wftfl- 
'5 rige Paste mlt ca. 60 % VSTrrkstoffgehalt Uberge- 
fOhrt In besonderen Ffillen. wetw hohe Ansprtlche 
an die Farbtosigkeit des Endprodukts gesteRt war- 
den, kann glerchzertig mit der Hersteliung der wlfl- 
rigen Paste eine Bleiche mit Wasserstoftperoxid 
20 Oder einer organischen Persflure. wie z. B. Dode- 
candiperslure vorgenommen warden. Bei korrekter 
DurchfUhrung des erftndungsgemaflen Vertahrens 
ist jedoch im aUgemetnen eine Bletchung des End- 
produkts nicht erforderfich. 
25 Gegenstand der vorliegenden Erfindung sind 

auch bestimmte Alky rgty koskJ-Gemis che als neue 
Erzeugnisae. wie sie nach dem hter teschriebenen 
und beanspruchten Verfahren emalten werden k6n- 
nen. Ab Erzeugnis Jm weitesten SJrtne wird erne 
30 oberflftchenaktive AJkylgiykosid-Spezies beans- 
prucht deren Mange an Alkylmonog ykostd. bezo- 
gen auf die Gesamtmenge an Alkylmonoglykosid 
und AJkyroKgogrykosid. deutlich Uber 70 Gew.-V 
vorzugsweise bei 70 bis 90 Gew.-S, jnd msbeson- 
M dere bei 75 bis 90 Gew.-% Hegt Dabei setzt sich 
die Gesamtmenge aus Alkylmonoglykosid und Al- 
kyl oligoglykosid so zusammen. dafl rein rechnen* 
sch der mrtttere Ohgornenaierungsprad maximal 
1.35 be tr^gt Als welfare weaentHchc Komponente 
« enmatt das Alkylgiykosid Polyglykosen. d. h. das 
neue Erzeugnis besieht in erster Lima im wesentit* 
chen aus den drei Komponenten An>ylmonogtyko- 
sid. AlkytoKgogiykosid und Polyglykoia. 

Der Ausdruck •das Erzeugnis besieht rm 
^5 wBsentKchen aus 3 Komponenten* bedeutet rm 
vorliegenden Fall, dafl einersefts der Anteil an kurz- 
kettigen Alkylgrykosiden. beispietswuise Butyigly- 
kosid. durch die angepaJte VerfahrnrrsfUhrung so 
redu2iert worden ist dafl rm Erzeugnis weniger als 
so 1 Gew.-% vorttegt und dafl die Abdostillatton des 
UberschOsargen Fettalkohols so well durchgefOhrt 
worden 1st dafl da von weniger ais 0.5 Gew.-% im 
Produkt verbieiben. Unter AHcyloligogtykosiden wer- 
den hrer die ARcyldigfykoside. die AI<yrtrigfykoside 
S5 und hdhere Homotoge verstanden, wie sie nach 
gSngigen Anaiysanmethoden noch emdeutig ertaflt 
und zugeordnet werden kdnnen. Bei t>en nach dem 
erRndungsgemSflen Verfahren hergastemen Pro- 
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duklen bestanden dtese AHcytoHgoglykoslde praktf- 
schnur aus den Di- und TriglykosWverbindun^en. 
Bel der drftten Komp on errte handelt as steh um 
Polyglykosen. die bel der- AlkyRerungsreaktlon In 
einer Nebenreaktion durch Kondensation der Gly- 
kosemoiekaie unteret nander geblldet warden. Das 
durchschnfttliche Molekularpewicht dieser Polygly- 
kosen Hegt bel 2000 bis 10 000. Es wurde Oberra- 
schenderwetse gefundeh. dafl die Anwesenhelt die- 
ser Poiygfykosen die Lager- imd AlkaJIbestSndig- 
keh des Produkts nteht beetntrfichtigt und dafl 
darOber hinaus die Tenstdwirkung des Alkylglyko- 
slds, d. h. des Gemisches bus Alkytmonoglykosid 
Lrnd Alkyloligoglykosid nicht vermindert wfrd. 

Vorzugsweise besteht das Alkytglykosld-Gemi- 
sch Im wesentlichen aus der Dreier-Kombinatlon 
aus 50 bis 95 Gew.-%, votzu psw oiee 65 bis 91 
Gew.-% AJkytmonoplykosW. 2 bis 25 Gew.-%. vor- 
zugs wetse 4 bis 20 Gew -% AlkyloHgoglykosld. 
und 5 bis 30 Gew.-%. vorzugsweise 5 bis 25 Gew.- 
% Polyglykose. 

Nach einer weiteren bevorzupten AusfOhrunps- 
form umfaSt das erfindunpspemABe Erzeupnis eine 
Vierer-Kombination. bestehend Im wesentlichen 
aus: 

45 bis 90 Gew.-V vorzugsweise 50 bis 90 Gew..% 
Alkylmonoglykos4d. 2 bis 22 Gew.-V vorzugsweise 
3 bis 20 Gew.-% Attcytoligoglykoaid. 4 - 25 Gew.-% 
Polyglykose und 3 bis 30 Gew.-% Butylgjykoeid. 

Der Ausdruck "bestenend Im wesentlichen 
aus* soil auch Ner bedeuten, daJ Anteile an Ober- 
schUssigem Fettalkohol praktisch vollslSndig. d. h. 
auf Wene von wentper als 0.5 Gew.-V destJHaHv 
entlemt worden sind. Auch h*er setzt sich die 
Gesamtmenge aus Alkytmono- und Alkytoltpoglyko- 
sld so zusammen. daJ rein rochnortsch der mifflere 
OHgomerislerungsTad maximal 1.35 betrflpt Die 
bevorrugie Glykose des Erzeugnisaes 1st die Glu- 
cose; es kormen aber in untergeordneten Mengen 
auch Isornerisierungsprodukte, die nicht zu den 
wesentlichen Bestandtellen zfihlen, vorHegen. 

SchlieflBch umfa5t etne ebenfaJIs bevorzugte 
Form des Alkyiplykosid-Gemisehes eine FUnfer- 
Kombi nation, die zusStzfich als 5. Komponente 
noch 0.5 - 5. vorzupaweise 2.5-4 Gew.-% Fettal- 
kohol en thfltt wobei die Obnpen vier wtMntllchen 
Bestandtelie In einer entapr e ch e n d vermtnderten 
Menpe voriiepen. Bn w eeentflch f Anteil an fretem 
Fettalkohol mtt 12 - 18 Kohlenatotfaiomen kann in 
vlelen Flllen aus anw^ndunpatechniachen GrOnden 
efwOnscht sein. Dieeer Fettalkohoianteil wird am 
elnfachsten dadurch einpesteltt. dafl man die deetll- 
lative Abrelchenmg dea OberachOsaipen Fetlafko- 
hols nur bis ru der pewOnschten Endmenpe durch- 
fOhrt. 

Fur die Verfahrensprodukte wurde die Menpe 
des OberachOsaipen FettaJkohois pa- 
schromatogi aphisch besHmmt Die Bestfmmung 



der Alkytmono- und Alkytollgoglucosid-Gehelte wur- 
de entweder mtttets HochleistungsflOssrgchromato- 
graphte (HPLC) Oder mrttels Gaschromatogi ap hta 
(GQ duirhgefOhrt Die Peak-Zuordnung bei der 

5 GC-Methode erfolgte durch Kooplung mrt dem 
Maasenspektrorneter und Vergieich mlt Standard- 
substanzen. Die HPLC-Peakzuordnung wurde 
durch Fraktionierunp und NMR-spek ti oakopcschs 
Identfflzierung der Frakttonen sowie durch V r- 

10 glaich mh Standards vorpenommen. Die Anteile an 
Polyglucose wurden mrttels prfiparattver HPLC rso- 
Hert Die analyUsche tdenttftzlerung der auf dlese 
Weise laofierten Komponenten erfolgte NMR- 
spektroskopisch sowie Ober enzymatlache Zucker- 
is tests. Der moiekulare Gewichtsbereich der Poh/glu- 
cose wurde durch Gelperrneatfonschromalopra^hle 
<GPC) besUmmt Nebertprodukte. die beispieb- 
weiae durch Isornertaierung der Glucose zu Fruc- 
tose oder durch Reaktion der Fettafkohoie mlt sich 
20 selber entstanden setn konnten, brw. die durch die 
Neutralisation des sauren KataJysetors pebildeten 
Salze. wurden nteht nflher Identfflziert. 



» Belaplele 

Die foipenden Belaplele wurden alle mlt Glu- 
cose als der bevorzupten Glykose durchpefOhrt In 
so den meisten Bel s plsle n wurde die Glucose In wma- 
serfreier handelsObicher Form verwendel Prinzi- 
pte" kann jedoch auch die 1 Mol Wasser enthal- 
tende Obllche Dextrose einpesetzt werden. 



Beisolel 1: Dieses Bejapjej beschreibt das erftn- 
dungspemflOe Vertaftren unter Verwenduno von 
wasserfreier Qlucoae im Labormaflstab. 

40 Normal-Butanol wurde In einer Menpe von 
222g (3 Mol) In einem 2 - Uter Mehrhaiskolben mlt 
ROhrer. Thermometer und Tropftrichter und Deslfl- 
latfonsaufsatz zur Wa^serabscheldunp vorpelept 
und dazu 2^g (11^ mMol) Paratoluolauftonsaure 

«8 ais Katalysator pepeben. Die Mischung wurde auf 
110 "C erhltzL Daxm wurde eine Suspension von 
180 p (1 Mof) wasserfreier Glucose m weiteren 222 
p (3 Mol) Normal-Butanol portion s wei a e. und zwar 
In 10 Porbonen. in Abstiinden von 5 Minuten hmzu 

so dosiert Dabei bildete sich ein Mares 
Reaktio ns pe m l s ch. Wihrend dea Doaler u npsvor* 
ganpea wurde die Hauptmenpe des entatehenden 
Rea k tio na w aaae i i zusammen mlt Butanoi bel Nor* 
maldnjck abdesHMeTt (DeaHllctmenpe: 90,7 p. Wee* 

ss serpehatt UJ3 % besUmmt nach Karl Fischer). An- 
schHeaend wurden 1164 p (6 Mol) einea auf drca 
80* C vorpewirmten Cij/Ci4 - FettaJkohois (Gemi- 
ach aus drca 75 Gew.-% Dodecanoi und drca 25 
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Gew.-% Tetradecano!) wflhrend 75 Minutan korrtt- 
nuiertich zum Reattionsgemisch gegeben. wobei 
gteichTBttig werter Butanol abdestilfiert wurde. Dazu 
wurde zunfichst der Druck auf BOO mbar rngestelrt 
und anschfieBend aJhnShlich auf 10 mbar reduziert 
(Destillatm nge 334 g). Nach dam AbdestilHeren 
das Butanots wurde das Gemisch noch 30 Minutan 
lang bei 110 "C und Normaldrucfc perQhrt und 
dann auf 90 * C abgekOhft Anschliafi nd wurde 
dutch Zusatz von 1.93 g (16,9 mMo!) Magnesiume- 
thylat dar Katalysator dasaktiviart wozu man wet- 
tara 30 Minutan bai 90 * C KJhrta. Das 
Reaktionsgemisch hatta anschSeflend ainan pH- 
Wart von 9-10. Nach Filtration bei 90 *C durch 
erne baheizta Nutsche wurda das Produkt zur Ab- 
trennung das OberschDssigen Fattalkohols rm Ve- 
kuum bai 0.01 mbar und emar Sumpftamparatur 
von maximal 160*C destilttert Die Destillatmenge 
betrug 1044 g. dar DestJIiationsrOckstand. also das 
Bndprodukl. befrug 298 g. Diasar ROckstand wurde 
bai 70 bis 80 # C mri Wasser zu ainar 60-%igen 
Pasta vararbaitat 

Produktkenndaten: OH-Zahl 691: SSurezahl 2.0: 
restlichar Fettalkohol 3.1 Gew.-%; Butylglucosid 
18.0 Gew.-% Dodecyl/Tetradecylmonoglucosid 54 
Gew-% ; Dodacyiaatradacytofigoglucosid 
(nauotsachlich Martosid) 3.5 Gew.-V Polyglucose 
circa 20 gew.-% (MG ca. 2500). Diese Wane wur- 
oen mit HPLC-Methoden bestimmt 
Farbwene das Produktas (40 %ig in 
Wasser/lsopropylalkohol): 

Lovibond-Fartozahien 6 (gelb); 1.4 (rot). Bna Probe 
der waflrigan Pasta wurde mrt 0.5 % H 3 0j • 
(bezogen auf das Produkt) els 35 %ige ICsung 
versem. Dann wurda 1 Stunde tang bai 80 * C 
gerfjhrt Em pH-Wart von ca. B wurda durch Zu- 
gabe von NaOH eingestellt Lovibondzahlen nach 
der Ble.cha: 0.8 igelb); 0.3 (rot). En ahnliches 
Procukt wird erhaitan. warm man anstaHe das 
Ci 2 'Ct4-Fattaikoho»s ftquivalertta Mangan ernes 
C.j/Ctj-Oxoalkohols mlt ca. 25 % hauptsichKch 2- 
Methylvarzweigung (Dobanol 23) etnsetzl 



Beispiel 2. Dieses Bejspjel beschraibt das Verlah- 
ran untar Varwandung von wasserharttoer Glucose. 

Ansatz und VerfahranadurchfOhrung wte in Bat* 
spiel 1: die Ghj 

cose wurda redoch als 198 g Dextrose (Glucose 
mlt 1 Mo! Wasser) elngasatzt AuBar dafi be! der 
Ace raHsie rung mlt Butanol die zu sStzfiche Wastet- 
menge von circa 18 g abdestHKert wurda. waran 
kaina wasentlichan Abwatchungen zum Belspial 1 
lestzustellen. 



BgBjej 2i g£222 beschraibt dan Laper- 

und ABtafistablHtfltsteat das arfinounosoamafl her- 
pestellten Produkts. 

5 Bne 60 %ige wfiBrtga Paste des Produkts wur- 

de mit konz. NaOH auf pH 12 - 13 eingastellt und 
0.5 Stunden lang auf 100 *C rhitzt Nach o m 
AbkUhlan auf Raumtamparatur wuroe durch Zu- 
gabe von IsopropylaJkohol auf 40 Gew.-% Aktivsub- 

io stanzgehalt (Produktmanga) eingestelrt Dann wur- 
dan die Farbzahlen (rot und gelb) nach Lovibond 
gemessen. Es wurda etna 1-ZoU-KUvette varwendat 
(siehe DGF-Einheitsmethoden. Abtailung C, Fette. 
C-IV 46 (52). Wiasanschaftlicha Veriagsgesellschaft 

is mbH. Stuttgart 1984). 

Das Produkt des Beiaptets 1 wurde nach diesar 
Vorschrift behandalt AnschJieflend wurde n die 
Lovrbond-Farbzahlan mrt 18 (gelb) und 3 (rot) er- 
mittelL 

20 Anwendungstechnlsche Varsuche mlt dam Produkt 
das Beiapiels 1 haban gezeigt dafi fur die maistan 
Varwandungszwecka das errtndungsgarnfifl© Pro- 
dukt mlt diesar FarbcruaHtit als Eigenschaft nach 
dam obi gen Testverfahren ausraicht 

» Mlt dam geWetchten Produkt das Beispiels 1 

wurda ebenfalls dor AlkaJistabifitStstest durchge- 
fOhn Danach wurden die unverinderten Lovibond- 
Farbzahlen 0.8 (gelb) und 0.3 (rot) gemessen. Das 
besondars aJkaiistabile gebletchte Produkt emp- 

30 fiehlt sich fUr soteha Bnsatzzwacke. wo hone An- 
forderungen an dan WeUprad ainar Formuliarung 
gestellt warden. 



as Beispiel 4: Dieses Beiagel beschraibt die Durch- 
ftjhryng gas Verfahrans rm Produktlonsmaflstafa. 

Es kamen die folganden Stoffrnangan zum Ein- 
satr 

-0 D<>decylTetradacylalkoho4-Mischung (Lorol S) 1620 

*g: 

Butanol 871 kg; 
ParatoJuolsutfonsa'ure 3^ kg; 
Magnasiumathylat 2.0 kg; — 
Glucose (wassertrei) (PuHdax fainkdmig) 250 kg. 

In einar Reaktionsetnhett bastehand aus einem 
3^ rrP Raaktor mrt Dastillationakolonna und ainam 
extemen FlOssigkartskrafslauf aus einar Pumpe und 
«nem Wfirmetauschar wurda die Hfllfts dar Buta- 

so nolmenge zusamman mrt dam Katalysator vorge- 
legt und auf 114 *C arhtat Dann wurde etna 
Suspension dar Glucose in dar rastflchen Butanol- 
mange zunJIchst In ainam Stator/Rotor-Mlschar 
(Typ Supraton) felndrspergtatt wobai sich diese 

33 Suspension auf 75* C •rwirmte. Die Zugabe dar 
GKicose/Butanol-Susparoion erfotgte korrtinutarich 
rrmerhalb von 1.3 Stunden. Wlhrand diesar Zert 
wurden 65 kg eines Butanot/Wasaar-Gemischas bai 
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einem Unterdruck von 900 mbv abdestJHierL Die 
zur Entfernung dieses Gemrsches und zur Aufrech- 
terhaltung der Reaktionstemperatur notwendige 
Energie wurde Ober einen extemen FUJssigketts* 
kreislaut. bestehend aus emer Pumpe und mem s 
Wirmetauscher, durch den das Reakttonsgemisch 
geieitet wurde, gewflhrleistet Die nach der Phase rv 
trennung des Butanoi/WassefGemisches erhaitene 
wassergesattigte Butanotphase wurde auf den Kopf 
der Kolonne zurOckgefOhrt Nach der BiWung des w 
Butylglucosids befanden sich 725 kg trews Butanol 
lm ReaKtionsgemlseh. Im Anschlufl an die 
Butylglucosld-Blldung wurde bei einem Unt e rdruck 
von 800 bis 10 mbar der auf Reaktionstemperatur 
vorgewarmte Fettalkohol kontinuierfich hinzugege- is 
ben und gleichzeftJg das fret we r do nde Butanol 
abgetrennt Rlr die Austauschreaktton 
Butanol/FettaJkohol und fOr die Abdestillation des 
Restbutanots wurden insgesamt 1.8 Stunden Reak- 
tionszert benOtigt Nach emer Nechreaktionszeit to 
von 1 Stunde bei 110 *C und einem Druck von 
1013 mbar wurde auf 90 "C abgekUhlt und darm 
das Magnesiumethylat zur Desaktrvierung des 
Katalysators htnzu gegeben. Nach 30 Mlnuten wur- 
de eln pH-Wert des Reaktionsge miseries von 8,5 ze 
gemessen. Nach der Filtration bei 85 "C durch 
einen Beutetfirter wurden 1885kg des 
Reaktfonsgemisches m einen DOnn- 
schichtverdampfer Typ Sambay (0.75 qm Ver- 
aamplerflache. 8 mbar. ca_ 170 * C) geleliet und 30 
der OberschDsslge Fettalkohol bis auf einen Abre4- 
cherungswori von ca. 32 % abgetrennt Das bei 
1 35 * C geheltene Produkt war niedrfg viskos und 
konnie telcht In einen Kurzwegverdampfer mft 
Roilenwischer vom Typ KD 75. Fa. Leybold. Ober- as 
pefUhrt werden. Der Kurzwegverdampfer wurde urv 
ter den folgenden Bedlng u ngen betneben: Ver- 
oampfernache 0.75 qm; Arbeltsdruck 0.075 mbar. 
im verdsmpter gemessen: Beheizungstemperatur 
160 *C; Sumpfablauftemperatur 152 * C. do 
Das Produkt wog nach Veri&ssen des Kurzwegver- 
damolers 436 kg; FenalkondgenaJt 4,9 Gew.-%. 
Lovibond-Farbwerte (des 40 %igen Produkts): 5.5 
(gelb)und 1.3 (rot). 

Zusammensetzung des Produkts <mn QC und «5 
HPLC ermrttelt): Monogtucosid 55 Gew.-V Oligo- 
glucoslde 18 Gew.-V Oflgomerlslerungsgrad 1.3 
(berechnet aufgrund der Qewtehts anteile). Polyglu- 
cose 8 Gew.-%. Butylglucoslde 12 Gew.-%., Fettak 
kohol 3 Gew.-V 50 



Ana pro che 

1. Verfahren zur Hersteflung von oberflSche- 
naktrven ABcylgrykostden mrt rm wesentilchen Ctr- 
bis Cu-Alkyl- bzw. Alkenylresten nach der Umace- 
talisierungsmethode mtt Butanol. umfassend die 
folgenden Verfahrensschrtttet 

a) Butanol wfrd zusammen mft einem sauren 
Katalysator im ReaktionsgefSfl vorgelegt 

b) die Butane Imenge wind so g wahfi daD 
sie, bezogen auf 1 Mol der Glykose. 4 bis 10 Mol. 
vorzugsweise 6 bis 8 Mol. betrflgr; 

c) von der Butanotmenge wird em Tell, vor- 
zugsweise etwa die H&lfte zusammen mit dem 
Katalysator vorgelegt und die andere HfiWte zur 
Suspendierung der Glykose verwendet 

d) ais Katalysator wird erne saver reagte- 
rende VerWndung, insbesondere eine Sdure aus 
der Gruppe bestehend aus Schwefelsa'ure. Phos- 
phorsSure, ParatotuolsulfonsSure und suffosauren 
lonenaumus c herh ar zen. In elner Menge von vor- 
zugswelse. 0.005 Ws 0.02 Mol pro Mot der emge- 
setzten Qfykose verwe nd et 

e) Erhrtzen des Butanol/Katarysator-G mf- 
sches auf ROckflufltemperatur, 

f) Zugabe einer vorzugswetee vorgewfirrnten 
Su s pe ns ion des Obrtgen Butanob und der Glykose 
unlet portionsweiser Oder kontmuierlicher Zudosle- 
rung unter RUhren so. dafl das ReaktJonsgemlsch 
praktlsch War bleibt 

g) unmrttelbares AbdestMeren des freiwer- 
denden Wassers ais Butanol/Wa?ser-Gemisch: 

h) es wlrd vorzugsweise eln leichtes Vakuum 
von etwa 800 bis 950 mbar wihrend Oder nach der 
Zudosterung der ButanoVGIykose-Mlschung ange- 
legt und unter wetterer W&rmezutuhr und RUhren 
die AbdestJIlatton des Reaktlonswassers beendet 

I) anschHeBend wlrd der vxgewarmte Fettal- 
kohol m emer Menge von 2 bis 20 Mol pro Mol 
Glykose. vorzugsweise korrtmutertich zudosiert und 
gleichzettig das Butanol Im Vakuum abdesUlttert 

J) die AbdestJIlatton des Butanots wtrd so 
gesteueri dafl 0 Ms 30 Mof-% Btityfgrykostd. bezo- 
gen auf 1 Mol der Glykose, im Reaktio na ge m i s ch 
verbleiben; 

k) das ReaktJonsgemlsch wird auf erne Tenv 
peratur unterhalb 95 *C abgekOhfl und der saure 
Katalysator mtt emer organtschon Oder anorgani- 
schen besischen AlkaJ-, Erdalka!!- Oder Akjmmrum- 
bzw. AlkaJVAhiminiumseftomduny neutrattslert und 
darOber hinaus auf einen pK-W^rt von wenigstens 
8, vorzugsweise etwa 9. eingeste lit 

1) vorzugsweise wird e-ne Filtration des 
Reak tonag em i acfie s durchgefDhrt und zwar vor- 
zugswerse bei emer Temperatur von 80 Ms 90 * C ; 
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m) dor OberschOssige Fettalkohol wird auf 
eine ObHche, das Beaktkmsprodukt schonende 
Weise auf einen Wert von unterhaib 5 Gew -% 
abdestHBert 

2. V rfahren nach Anspruch 1. dadurch ge- 5 
kenrueichnet dafl man ate Grykose die Glucose, 
msbesondere in Form der wassertreien forntefHgen 
Glucose verwendet 

3. V rfahren nach einem der AnsprOche 1 od r 

2. dadurch gekennzeichnet dafl man ats sauren ic 
Katalysator die Paratoluolsulfonsaure verwendel 

4. Verfahren nach einem der AnsprOche 1 bis 

3. dadurch gekennzeichnet dafl man pro Mol Gly- 
kose 5 bis 7 Mol des Fettalkohols einsetzt 

5. Verfahren nach einem der AnsprOche 1 bis is 

4. dadurch gekermzetchnet dafl man die Suspen- 
sion der Glykose in Butanoi fern dispergiert msbe- 
sondere durcb Verwendung eines mhne-Mlschers. 

6. Verfahren nach einem der ArtsprOche 1 bis 

5. dadurch gekennzeichnet da/3 man zur Neutral to 
sation des KataJysators em Magnesnimalkoholat 
insbesondere Magnesiumethytat Oder ZeoRth NaA. 
insbesonoere in Mischunyen mlt Cetoumhydroxid, 
verwendet. 

7. Vertahren nach einem der Anspruche 1 bis zs 

6. oadurch gekennzeichnet dafl man die AbdestH- 
laiion des Fettalkohols zweistufig durchfUhrt und m 
emer ersten Stufe m einem DOrmschtchtverdampfer 
eine Abreicherung auf Werte von ca. 40 bis 20 % 

und in einer zweiten Stute in emem Kurzwegver- 00 
dampfer auf einen Endwert von unterhalb 0.5 Gew.- 
% Fettalkohol. vorzugsweise auf einen Endwert von 
3 bis 5 Gew.-% Fettalkohol einsteBt 

B. Erzeugnis emaitllch nach dem Vertahren 
nach einem der Anspruche 1 bis 7. dadurch ge- 35 
kenruetcnnet. dafl es em Alkytglykosld enthfilt bei 
dem die Menge an Alkytrnonoglykostt. bezogen 
auf die Gesamtmenge an Alkylmonogtykostd und 
Alkyloligogtykosid deuthch Ober 70 Gew.-%. vor- 
zugsweise bei 70 bis 90 Gew.-% kiegt 43 

9. Erzeugnis nach Anspruch 8. dadurch ge- 
kennzetehnet. daft diese Menge an AJkylmonogly- 
kosid bei 75 bis 90 Gew.-% fiegt 

10. Erzeugnis nach den AnsprOchen 6 Oder 9. 
dadurch gekennzeichnet dafl die Gesamtmenge *s 
aus Alkylmonogrykosid und Alkytolfgogrykosld sich 

so zusammensetzt dafl rein rechnertsch der mime- 
re OHgomerisierungsgrad maximal 1.35 betrfgt 

11. Erzeugnis nach einem der AnsprOche 8 bis 

10. dadurch gekennzeichnet dafl' es kn wesentfi- so 
chen aus den drei Komponenten Alkylmonogryko- 
sid. AlkyloligoglykosW und Polygryfcose beslehl 

12. Erzeugnis nach emem der AnsprOche 8 bis 

11. dadurch gekennzeichnet daJ es tm wesentft- 
chen aus einer Dreterkombmation von 50 bis 95 as 
Gew.-%. vorzugsweise 85 bis 91 Gew.-% Afkykno- 
noglykosid. 2 bis 25 Gew.-%. vorzugsweise 4 bis 



20 Gew.-% AJkylotgogiykosid. und 5 bts 30 Gew.- 
vorzugsweise 5 bis 25 Gew.-% Polyglykose 
bostetit 

13. Erz ugnrs nach einem der AnsprOche 6 bis 

12. dadurch gekermzetchnet dafl es rm wesentii- 
chen aus emer Vfererkombination aus 45 bis 90. 
vorzugsweise 50 bis 90 Gew.-% AJkylmonoglyko- 
sid. 2 bis 22. vorzugsweise 3 bis 20 Gew -% Alky- 
toHgoglykostd. 4 bis 25 Gew -% Polyglykose und 3 
bis 30 Gew.-% Butyiglykosid besteht. 

14. Erzeugnis nach einem der AnsprOche 8 brs 

13. dadurch gekennzeichnet dafl es zusStzlich ais 
funfte Komponente noch 0,5 bis 5. vorzugsweise 
2.5 bis 4 Gew.-% Fettalkohol. enthflrt. 

15. Erzeugnis nach einem der AnsprOche 6 bis 

14. dadurch gekennzeichnet dafl die Glykose die 
Glucose ist 
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